JETI

Journal of Experimental Techniques and Instrumentation

Preparacao e caracterizacao de
biofimes comestiveis a base de
nanoestruturas poliméricas em

matriz de nectina

DOI: 10.30609/]JETL.2019-7766

Vanessa S. Santos?, Fauze A. Aouada’, Marcia R. de Mourat

1Universidade Estadual Paulista (Unesp), Faculdade de Engenharia, Ilha Solteira, SP, Brasil.

Resumo

O objetivo deste trabalho foi produzir filmes biodegradaveis com
nanoparticulas de quitosana em matriz de pectina. As nanoparticulas foram
obtidas por condensacao de refluxo e os filmes foram produzidos pela técnica
de casting, utilizando-se uma solug¢ao filmogénica composta por
nanoparticulas de quitosana (NPsQs) e pectina. As nanoparticulas em solugao
foram caracterizadas quanto ao seu tamanho, através de espalhamento
dinamico de luz (DLS) e sua estabilidade, medida pelo potencial Zeta. Os
filmes foram analisados por Espectrometria de Infravermelho com
Transformada de Fourier (FT-IR). Os filmes obtidos apresentaram uma

superficie bastante homogénea.
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1.- Introducao

Os filmes comestiveis a base de biopolimeros, tem se tornado um método
inovador e apresentam caracteristicas adequadas na confeccdo de embalagens
primarias. Por serem capazes de formar matrizes continuas, é possivel produzir
embalagens efetivas, no armazenamento e transporte de alimentos, além de ser uma
alternativa eficaz no aumento da vida de prateleira dos insumos. Tal fato ocorre, pela
capacidade desses filmes em promover barreira a passagem de gases e vapor de agua,
além de, carrear substancias, capazes de retardar a contaminagdo do alimento por micro-

organismos (1-3).

Dentre os diversos biopolimeros que sdo utilizados como matrizes
poliméricas para tal aplicacdo, a pectina tem se destacado por apresentar caracteristicas
favoraveis na confeccdo de solugdes filmogeénica, tais como baixa toxicidade, alta
biocompatibilidade, biodegradabilidade e ndo apresentar nenhum risco a satde, além de
ser um hidrocoldide capaz de formar redes que capturam agua e formam géis em
concentragdes abaixo de 1 % (m/v) (4). Sua obtencao se da principalmente através dos
residuos de processamento de sucos de maga e laranja, sendo assim, uma matéria prima

de facil acesso e custo beneficio (5).

Apesar das caracteristicas favoraveis, para a aplicacdo desses materiais, em
embalagens comestiveis, o produto final, ainda tem apresentado algumas propriedades
desfavoraveis, quando comparadas aos filmes produzidos, a partir de polimeros
sintéticos comerciais. Caracteristicas essas como, baixa propriedade de barreira, baixa
resisténcia mecanica e desempenho térmico inferior, 0 que acaba limitando sua

utilizacdo como material em embalagens primarias (6).

Pensando nisso, 0 uso da nanotecnologia no setor de alimentos, tem se
tornado um grande aliado, pelo fato da sua inser¢cdo em matrizes poliméricas, melhorar
ou potencializar as caracteristicas dos biopolimeros (7-8). A quitosana que é um
biopolimero obtido a partir da desacetilacdo da quitina (maior constituinte de
exoesqueletos de crustaceos e outros animais marinhos) tem se tornado uma matéria
prima bastante promissora na industria alimenticia. Caracteristicas como ndo toxidade,
biodegradabilidade e origem natural (abundante), tem feito desse insumo, promissor, e

as inovacgdes em torno de suas aplicagOes tem crescido a cada ano (9-12).
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O objetivo deste trabalho foi produzir filmes biodegradaveis com nanoparticulas de

quitosana em matrizes de pectina para aplicacdo em embalagens comestiveis.

2.- Material e Métodos

2.1. Material

Os reagentes empregados na preparacdo e nos procedimentos laboratoriais foram
foram utilizados sem purificacdo adicional. Sdo descritos a seguir: quitosana em pé da
POLYMAR, Fortalez-Brasil (MW = 71,3 kDa, grau de desacetilacdo 94%), acido metacrilico
(MAA) da Aldrich chemistry( MW= 86, 09 kDa, St. Louis, USA), persulfato de Potassio P.A-

ACS, ( Dindmica PM: 270,32) e pectina de alto grau de metoxilacao.

2.2 Solugdo de nanoparticulas

As nanoparticulas foram preparadas pela polimerizacdo do dcido metacrilico (MAA)
em solucdo de quitosana, em duas etapas (13):
1°Etapa: Solubilizou-se 0,2% (m/v) de quitosana em solug¢do aquosa

de acido metacrilico sob agitacio constante por 5 horas.

2° Passo: A solugdo foi entdo transferida para um condensador de refluxo e a esta,
foi adicionado persulfato de potéssio (K2S:0s) como iniciador. O sistema foi fechado e
mantido a 70°C para a polimerizacdo do acido metacrilico (ao longo da reacdo, ocorre o
aumento do poli (&cido metacrilico) na solucdo, que muda de transparente para
uma suspensdo opalescente, indicando a formag¢ido de nanoparticulas (QS-PMAA). Apés 1

hora de reagdo, a suspensao foi imersa em banho de gelo, para interromper a polimerizagao.

2.3 Tamanho médio e potencial Zeta

As andlises de tamanho médio e potencial Zeta das NPsQs foram realizadas em
um aparelho Zetasizer Nano ZS (Malvern Instruments Inc. Irvine, Calif, E.U.A.). O
equipamento baseia-se na difracdo do raio laser, onde o detector encontra-se posicionado
em um angulo fixo de 173° em relacdo ao angulo de incidéncia. Para as analises de tamanho
médio, foram utilizadas trés gotas de cada suspensdo de NPsQs diluidas em 3 mL de dgua
deionizada. As medidas foram realizadas em triplicata a 25 2C. As analises de potencial Zeta

foram realizadas em uma célula capilar contendo dois eletrodos, através da aplicacao de um
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campo elétrico. Foram utilizadas solu¢des de NPsQs sem diluicdo em temperatura ambiente

(25 °C).

2.4 Preparagdo dos filmes

Os filmes foram preparados através da técnica de “casting”. A pectina, com alto grau
de metoxilacdo, foi dissolvida na solugdo QS-PMAA e mantida sob agitacido vigorosa (15.000
rpm) durante 24 h. Apds este periodo, a solu¢ido foi mantida em repouso para subtrair as

bolhas formadas durante a agitagao.

2.5 Espectroscopia na regido do infravermelho (FTIR)

Para obtencdo dos espectros na regido do infravermelho, utilizou-se um
espectrofotobmetro Nicolet 5DXB FT-IR (Nicolet Instruments, Madison, WI).
Aproximadamente 150 mg de KBr foram macerados em um almofariz com pistilo de 4gata
utilizando uma amostra suficiente para compor 2,0% (m/m) da mistura. Um minimo de 64
“varreduras” foi empregado para cada amostra numa resolucio de + 4 cm-1, na faixa de 4000
a 400 cm1. Os reagentes empregados na preparacio e nos procedimentos, foram utilizados

sem purificagdo adicional.

3- Resultado e discussao

3.1 Tamanho médio e potencial zeta

0 tamanho das nanoparticulas é um fator que influencia diretamente na
estabilidade da solucdo e pode modificar significativamente algumas propriedades do
material. Através do Espalhamento de luz dindmica (DLS) determinou-se o tamanho médio
das nanoparticulas de quitosana em solucdo. O teor de nanoparticulas na solucdo foi de 2%
(m/v), e estas apresentaram-se esféricas com tamanho médio de 317 nm. Com 0
potencial Zeta, pode-se determinar a estabilidade da solugdo de NPsQs. Os valores obtidos
dependem do tamanho da particula em solugdo e quanto maior o tamanho da particula
maior a concentracdo de ions NHs* na superficie, o que lhe confere maior carga positiva
superficial. O potencial zeta positivo encontrado na superficie das particulas é devido as
caracteristicas catidnicas das cadeias de quitosana. Os valores dos tamanhos das particulas
e o potencial zeta sdo mostrados na tabela 1. Estes valores indicam que a solugao é favoravel
para a formacdo de suspensdo de particulas estaveis, uma vez que sdo superiores no

modulo, a +20 V (14).
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Outro fato interessante no nosso trabalho é a grande estabilidade das solugées
preparadas, ou seja, por um periodo de quatro meses nossa suspensao esta estavel, ndo

apresentando indicio do aparecimento de agregados.

Tabela 1. Valores médio das nanoparticulas em solugdo e do potencial Zeta

Tamanho (nm) Potencial Zeta (V)
316 +20,8
316 +20,9
320 +22,5
Média
317 +21,4
3.2 Aspecto do filme

Uma avaliacdo subjetiva dos filmes, foi feita no inicio do trabalho. Nessa avaliacdo,
foram observadas as seguintes caracteristicas: continuidade (auséncia de rupturas e
fraturas apos a secagem), homogeneidade (auséncia de particulas insoldveis visiveis a olho
ny, zonas de opacidade ou de cores diferenciadas) e manuseabilidade (possibilidade de

manusear o filme sem riscos de ruptura) (15). Os filmes foram classificados de acordo com

um padrdo em excelente, bom ou deficiente.

Com base nesses resultados, foram determinadas a concentragido do polimero e a
temperatura de preparo dos filmes para posterior caracterizagdes. De uma maneira geral,

os filmes escolhidos, apresentaram-se transparentes e com um bom aspecto visual (figura
1).

Figura 1: Filme preparado através da técnica de casting
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3.3 Espectro de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR)

A Figura 1 mostra os espectros vibracionais na regido do infravermelho da
quitosana pura (p6) (Figura 2(a)), pectina pura (p6) (Figura 2(b)) e do filme de nano
particulas de quitosana (NPsQs) em matriz de pectina (Figura 2(c)). Através deles é possivel
observar a interagdo entre o grupamento amina da quitosana (Qs) e o grupamento acido do
PMAA. O espectro de quitosana pura, representado pela Figura 2(a), apresenta pico
caracteristico correspondente ao estiramento da ligacdo C=0 da amina primadria, em
aproximadamente 1649 cm-1. Os picos referentes ao estiramento C-O podem ser observados
em 1083 cm! e 1020 cm'l, sendo possivel ainda observar as vibracdes dos anéis
piranosidicos em aproximadamente 620 cm-! (16). Comparando os espectros da Figura2(a)
e 2(c) é possivel observar a interagdo i0nica entre o MAA e a quitosana, o que caracteriza a
formacdo de nanoparticulas. Tal fato estd evidenciado pelo surgimento de duas novas
bandas em aproximadamente 1638 cm! e 1545 cm-l, referente aos grupos COO- e grupo
NH3+, respectivamente. Através do espectro da matriz utilizada para preparacao dos filmes,
representado pela FiguraZ(b), observa-se picos bem evidenciados entre 1750 cm! e 1350
cm-1, que caracterizam o estado dos grupos carboxilicos (17). Abanda em aproximadamente
1743 cm! é indicativa do estiramento C=0 de grupos carboxilicos ndo-ionizados (metilados
ou protonados), e a intensidade do pico nessa regido é um indicativo de que a pectina

utilizada é de alto grau de metoxilacao.

Transmitancia (%)

T T T T T T T T T T T T T
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Figura 2 - Espectros no infravermelho: quitosana pura (a), pectina pura (b) NPQs na pectina da matriz (c)
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4.- Conclusao

Os filmes bioativos nanoestruturados foram obtidos com sucesso,
apresentando aparéncia homogénea e continua, além de leve transparéncia e
maleabilidade, propriedades consideradas satisfatérias para aplicagdo como filmes
comestiveis. De acordo com os resultados obtidos pela espectroscopia de
infravermelho (FT-IR), é possivel comprovar a interagdo entre as nanoparticulas e
a matriz polimérica. Através dos valores do potencial Zeta, pode-se concluir que a
solucao de NPsQs é estavel. Portanto, a nanotecnologia pode ser uma grande ajuda
para melhorar as propriedades dos filmes, contribuindo para o desenvolvimento de
novos materiais, tornando-os potenciais candidatos aserem aplicados em

embalagens.
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